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4 .1 . М Е Т О Д Ы  К О Н Т Р О Л Я .  Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А К Т О Р Ы

Измерение массовой концентрации акрилонитрила  
в крови методом капиллярной газовой хроматографии

Методические указания 
МУК 4.1,3159— 14

С в и д е т е л ь с т в о  о  м е т р о л о ги ч е с к о й  а т т ес т а ц и и  №  8 8 -1 6 3 7 4 -2 4 1 - 

0 1 .0 0 0 7 6 — 2 0 12  о т  2 6 .1 1 .2 01 2 .

1. Назначение и область применения
1.1. Н а с т о я щ и е  м е т о д и ч е с к и е  ук а за н и я  у с т а н а в л и в а ю т  п о р я д о к  

п р и м е н ен и я  м е т о д а  к а п и л л я р н о й  г а з о в о й  х р о м а т о гр а ф и и  д л я  и зм е р е н и я  

м а с с о в о й  к он ц ен т р а ц и и  а к р и л о н и т р и л а  в п р о б а х  к р ов и  в д и а п а зо н е  о т  

0 ,007  д о  1 м г/дм 3.

1.2. М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  п о  и з м е р е н и ю  м а с с о в о й  к он ц ен т р а ц и и  

а к р и ло н и т р и ла  в  п р о б а х  к р о в и  п р е д н а зн а ч е н ы  д л я  и с п о л ь зо в а н и я  в  са ­

н и т а р н о -ги ги е н и ч е с к и х , э к о л о ги ч е с к и х , л е ч е б н ы х  и  н а у ч н ы х  о р га н и за ­

ц и ях , о с у щ е с т в л я ю щ и х  д е я т е л ь н о с т ь  в  о б л а с т и  п р о ф п а т о л о ги и  и  э к о л о ­

ги и  ч ело в ек а .

1.3. М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  н о с я т  р е к о м е н д а т е л ь н ы й  ха р а к тер .

2. Физико-химические и токсикологические свойства
А к р и л о н и т р и л  (н и т р и л  а к р и л о в о й  к и с л о т ы , 2 -п р о п е н н и т р и л , ви - 

н и лц и а н и д )-б е сц в е т н а я , п р о зр а ч н а я , л е г к о  п од в и ж н а я  л е т у ч а я  ж и д к о с т ь  

с о  см еш а н н ы м  за п а х о м  х л о р о ф о р м а  и  с и н и л ь н о й  к и с л о т ы . О т н о с и т с я  к  

оп а сн ы м  в ещ еств а м .
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Акрилонитрил вызывает снижение артериального давления, атро­
фические риниты, анемию, лейкопению с наклонностью к лимфоцитозу 
и моноцитозу.
Регистрационный номер CAS 107-13-14
Формула ch2=chcn
Молекулярная масса 41,05
т  °с -83,5±1
т  °г 77,3
Плотность, г/см3 0,8064
Растворимость при Т = 20 °С, % 7,3
Давление насыщенных паров при 1  = 20 °С, кПа 11,3 
Класс опасности 2

3. М етрологические характеристики методики  
вы полнения измерений

При соблюдении всех регламентированных условий и проведения 
анализа в точном соответствии с данной методикой значения погрешно­
сти (и ее составляющих) результатов измерений не превышают значе­
ний, приведённых в табл. 1.

Таблица 1

Д и а п а з о н  и з м е р е н и й , з н а ч е н и я  т о ч н о с т и  

(п р а в и л ь н о с т и  и  п р е ц и з и о н н о с т и ) м е т о д и к и

О б ъ ­
ект

и зм е ­
рен и я

Д и а п а зо н
и зм ер ен и й
м а с с о в о й
к о н ц ен т ­

р ац и и

а к р и ло ­
н и тр и ла ,

мг/дм3

П о к а за т е л ь  
т о ч н о с т и  
(гр а н и ц ы  

о т н о с и т е л ь ­
н о й  п о гр е ш ­

н о с т и  пр и  
в е р о я т н о с т и  

Р  =  0 ,9 5 ), 

± 6 , %

П о к а за т ел ь  
п о в т о р я е м о ­
с т и  (о т н о с и ­

т е л ь н о е  ср ед ­
н ек вадр ати ­

ч е с к о е  о т к л о ­
н е н и е  п о в т о ­

р я е м о с т и ),  

<тг, %

П о к а за т ел ь  
в осп р ои зв о ­
д и м о с т и  (о т ­
н о с и т е л ь н о е  

ср ед н еквадр а­
т и ч е с к о е  о т ­

к ло н ен и е  в о с ­
п р о и зв о д и м о ­

с т и ), Or , %

П р е д е л  п о в т о ­
р я е м о ст и  (о т н о ­
с и т е л ь н о е  зн а ч е ­
н и е  д о п у с к а е м о ­
г о  р асхо ж д ен и я  

м е ж д у  д в у м я  р е ­
зу ль т а т а м и  и зм е ­
р ен и й , п о л у ч е н ­

н ы м и  в  о д н о й  
ла б о р а т о р и и ), 

г , %

К р о в ь

О т  0 ,00 7  
д о  0 ,07 вкл.

40 13 20 36

С в . 0 ,07  д о  
1 вкл.

2 0 5 10 14

Значения показателя точности используют:
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•  п р и  о ф о р м л е н и и  р е зу л ь т а т о в  и зм е р е н и й , в ы д а в а е м ы х  л а б о р а т о р и е й ;

•  п р и  о ц е н к е  д е я т е л ь н о с т и  л а б о р а т о р и й  н а  к а ч е с т в о  п р о в е д е н и я  

и зм е р е н и й ;

•  п р и  о ц е н к е  в о з м о ж н о с т и  и с п о л ь з о в а н и я  р е з у л ь т а т о в  и зм е р е н и й  

п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и  и з м е р е н и й  в  к о н к р е т н о й  л а б о р а т о р и и .

4. Метод измерения
В ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  а к р и л о н и т р и л а  в  

п р о б е  к р о в и  п р о в о д я т  м е т о д о м  к а п и л л я р н о й  г а з о в о й  х р о м а т о г р а ф и и  с  

т е р м о и о н н ы м  д е т е к т о р о м . И з в л е ч е н и е  и  к о н ц е н т р и р о в а н и е  а к р и л о н и т ­

р и л а  и з  п р о б  к р о в и  п р о в о д я т  м е т о д о м  а н а л и з а  р а в н о в е с н о й  п а р о в о й  ф а­

з ы  п у т е м  н а гр е в а н и я  о б ъ е к т а .

О п р е д е л е н и ю  н е  м е ш а ю т  у г л е в о д о р о д ы ,  с п и р т ы . Д л и т е л ь н о с т ь  и з ­

м е р е н и й  - 1 0  м и н .

5. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
материалы и реактивы

5.1. С р е д ст в а  и зм е р е н и й  

Х р о м а т о г р а ф  га з о в ы й  с  т е р м о и о н н ы м  д е т е к ­

т о р о м  и  к а п и л л я р н о й  к о л о н к о й  

Т е р м о м е т р  ж и д к о с т н ы й  с т е к л я н н ы й  

С е к у н д о м е р

М и к р о ш п р и ц ы  с е р и и  М Ш - 1 0 ,  д и а п а з о н  

д о з и р у е м о г о  о б ъ е м а , м к л  1— 10 с  ц е н о й  

д е л е н и я  0 ,2  м к л , п о г р е ш н о с т ь  1 %

Ш п р и ц  га з о в ы й  в м е с т и м о с т ь ю  2  с м 3 

В е с ы  л а б о р а т о р н ы е  р а в н о п л е ч н ы е  в т о р о г о  

к л а с с а  т о ч н о с т и ;  н а и б о л ь ш и й  п р е д е л  в з в е ш и ­

в а н и я  2 0 0  г , д и а п а з о н  в зв е ш и в а н и я  п о  ш к а л е  

м г  о т  0  д о  100 м г ,  ц е н а  д е л е н и я  д е л и т е л ь н о г о  

у с т р о й с т в а  -  0 ,05  м г ,  п о г р е ш н о с т ь  в зв е ш и в а ­

н и я  п о  ш к а л е  м г  ±  0 ,1 5  м г  

М е р ы  м а с с ы

К о л б ы  м е р н ы е  в м е с т и м о с т ь ю  2 -1 0 0 -2 ,

2 -1  0 0 0 -2  с м 3

П и п е т к и  гр а д у и р о в а н н ы е  1 -го  к л а с с а  т о ч н о с т и  

в м е с т и м о с т ь ю  1 -2 -1 -1 , 1 -2 -1 -2 , 1 -2 -2 -5  с м 3 Г О С Т  2 9 2 2 7 — 91

Г О С Т  2 8 4 9 8  

Т У  2 5 -1 8 9 4 .0 0 3 — 9 0

Т У  2 .8 3 3 .1 0 6 — 2 0 0 0  

Г О С Т  2 2 9 6 7 — 9 0

Г О С Т  Р  5 3 2 2 8 — 0 8  

Г О С Т  7 3 2 8 — 01

Г О С Т  1 7 7 0 — 7 4
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М У К  4 .1 .3 1 5 9 — 14

Д о з а т о р ы  ж и д к о с т и  м е х а н и ч е с к и е  с  п о г р е ш ­

н о с т ь ю  ±  0 ,1 м м 3 о б ъ е м о м  д о з и р о в а н и я  1—

5 с м 3, 100— 1 0 0 0  м м 3, 20— 2 0 0  м м 3 с  о д н о р а ­

з о в ы м и  н а к о н е ч н и к а м и  Г О С Т  2 8 3 1 1 — 89

П р и м е ч а н и е . Д опускается  использование средств измерения с аналогич­
ны ми и ли  лучш и м и  характеристиками.

5 .2. Р е а к т и в ы

В о д а  д л я  л а б о р а т о р н о г о  а н а л и за  (б и д и с т и л л и -  

р о в а н н а я )

С п и р т  э т и л о в ы й  р е к т и ф и ц и р о в а н н ы й  

К а л и й  д в у х р о м о в о к и с л ы й  (б и х р о м а т  к а ли я ), ч д а  

С е р н а я  к и с л о т а  к о н ц е н т р и р о в а н н а я , о с ч  

А к р и л о н и т р и л ,  х ч , д л я  х р о м а т о г р а ф и и , 

с о д е р ж а н и е  о с н о в н о г о  в е щ е с т в а  н е  м е н е е  

9 9 ,9  %

П р и м еч а н и е . Д опускается  использование реактивов с б о ле е  вы сокой  ква­
лификацией.

Г О С Т  5 2 5 0 1 — 05 

Г О С Т  Р  5 1 6 5 2 — 2 0 0 0  

Г О С Т  4 2 2 0 — 75 

Г О С Т  14262— 78

5.5. В с п о м о га т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а  и  м а т е р и а л ы

К о л о н к а  х р о м а т о гр а ф и ч е с к а я  к а п и л л я р н а я  и з  

к в а р ц е в о го  с т е к л а  с  в н у т р е н н и м  д и а м е т р о м  

0 ,3 2  м м  д л и н о й  3 0  м  и  т о л щ и н о й  п л е н к и  

1,8 м к м

Р е д у к т о р  к и с л о р о д н ы й

С у ш и л ь н ы й  ш каф , о б е с п е ч и в а ю щ и й  н а гр е в  д о  

150 ° С  с  п о г р е ш н о с т ь ю  ±  5 ° С  

А з о т  г а з о о б р а з н ы й  

В о д о р о д  т е х н и ч е с к и й  

Б у м а га  ф и л ь т р о в а л ь н а я  л а б о р а т о р н а я  

П р о б и р к и  в а к у у м н ы е  д л я  з а б о р а  к р о в и  

с  н а п ы л е н и е м  ге п а р и н а  в м е с т и м о с т ь ю  6  с м 3 

П р о б и р к и  и з п о л и п р о п и л е н а  к о н и ч е с к и е  

гр а д у и р о в а н н ы е  н а  15 с м 3, Т С  1 5 А

Т У  3 6 45 -0 32 -00220531— 97

Т У  1 6 .5 3 1 .7 4 3 — 83 

Г О С Т  9 2 9 3 — 74  

Г О С Т  3 0 2 2 — 80 

Г О С Т  12026— 76

П р и м е ч а н и е . Д опускается  использование др уги х  вспом огательны х у ст ­
ройств и материалов  ан алоги чн ого  назначения, технические характеристики 
которы х не уступаю т указанным.
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6. Требования безопасности и охраны окружающей среды
6 .1 . П р и  в ы п о л н е н и и  р а б о т  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  т р е б о в а н и я  т е х ­

н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  х и м и ч е с к и м и  р е а к т и в а м и  п о  Г О С Т  

12 .1 .0 0 7 — 76 .

6 .2 . П о м е щ е н и е  л а б о р а т о р и и  д о л ж н о  б ы т ь  о б о р у д о в а н о  п р и т о ч н о ­

в ы т я ж н о й  в е н т и л я ц и е й  и  с о о т в е т с т в о в а т ь  т р е б о в а н и я м  п о ж а р н о й  б е з о ­

п а с н о с т и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 — 91 и  и м е т ь  с р е д с т в а  п о ж а р о т у ш е н и я  п о  

Г О С Т  1 2 .4 .0 0 9 — 83.

6 .3 . П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  с  и с п о л ь з о в а н и е м  г а з о в о г о  х р о м а ­

т о гр а ф а  с о б л ю д а ю т  п р а в и л а  э л е к т р о б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  э л е к т р о ­

у с т а н о в к а м и  п о  Г О С Т  Р  1 2 .1 .0 1 9 — 2 0 0 9  и  и н с т р у к ц и е й  п о  э к с п л у а т а ц и и  

п р и б о р а .

6 .4 . П р и  р а б о т е  с  с о с у д а м и , р а б о т а ю щ и м и  п о д  д а в л е н и е м ,  н е о б х о ­

д и м о  с о б л ю д а т ь  п р а в и л а  и х  у с т р о й с т в а  и  б е з о п а с н о й  э к с п л у а т а ц и и  в 

с о о т в е т с т в и и  с  П Б  0 3 -5 7 6 -0 3 .

6 .5 . С о д е р ж а н и е  в р е д н ы х  в е щ е с т в  в  в о з д у х е  р а б о ч е й  з о н ы  н е  д о л ж ­

н о  п р е в ы ш а т ь  д о п у с т и м ы х  з н а ч е н и й  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 — 88 , П Д К  

(О Б У В ) ,  у с т а н о в л е н н ы х  Г Н  2 .2 .5 .1 3 1 3 — 03  и  2 .2 .5 .2 3 0 8 — 0 7 .

6 .6 . О р г а н и з у ю т  о б у ч е н и е  р а б о т а ю щ и х  б е з о п а с н о с т и  т р у д а  п о  

Г О С Т  1 2 .0 .0 0 4 — 9 0 .

6 .7 . П р и  р а б о т е  с  б и о л о г и ч е с к и м и  с р е д а м и  с о б л ю д а ю т  с а н и т а р н о -  

э п и д е м и о л о г и ч е с к и е  п р а в и л а  С П  1 .3 .2 3 2 2 — 08 .

7. Требования к квалификации операторов
К  в ы п о л н е н и ю  и з м е р е н и й  и  о б р а б о т к е  и х  р е з у л ь т а т о в  д о п у с к а ю т с я  

с п е ц и а л и с т ы , и м е ю щ и е  к в а л и ф и к а ц и ю  н е  н и ж е  и н ж е н е р а -х и м и к а  и  

о п ы т  р а б о т ы  в  х и м и ч е с к о й  л а б о р а т о р и и ,  п р о ш е д ш и е  о б у ч е н и е  и  в л а ­

д е ю щ и е  т е х н и к о й  п р о в е д е н и я  р а б о т  н а  г а з о в о м  х р о м а т о г р а ф е .

8. Условия измерений
П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  в  л а б о р а т о р и и  с о б л ю д а ю т  с л е д у ю щ и е  

у с л о в и я :

•  т е м п е р а т у р а  о к р у ж а ю щ е г о  в о з д у х а  (2 0  ±  5 )  ° С ;

•  а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  о т  8 4 ,0  д о  1 06 ,7  к П а  (6 3 0 — 8 0 0  м м  р т . с т . ) ;

•  о т н о с и т е л ь н а я  в л а ж н о с т ь  в о з д у х а  о т  3 0  д о  8 0  % ;

•  н а п р я ж е н и е  в  с е т и  (2 2 0  ±  1 0 ) В ;

•  ч а с т о т а  п е р е м е н н о г о  т о к а  (5 0  ±  1 0 ) Г ц .

В ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  н а  г а з о в о м  х р о м а т о г р а ф е  п р о в о д я т  в  у с л о ­

в и я х , р е к о м е н д о в а н н ы х  т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и е й  к  п р и б о р у .

7
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9. Подготовка к выполнению измерений
П р и  п о д го т о в к е  к в ы п о л н е н и ю  и зм е р е н и й  п р о в о д я т  с л е д у ю щ и е  р а ­

б о т ы :

•  п о д го т о в к а  с т е к л я н н о й  п о с у д ы ;

•  п о д го т о в к а  х р о м а т о гр а ф и ч е с к о й  си с т е м ы ;

•  п р и го т о в л е н и е  гр а д у и р о в о ч н ы х  р аств ор о в ;

•  п о с т р о е н и е  гр а д у и р о в о ч н о й  ха р а к тер и сти к и ;

•  о т б о р  п р о б .

9 .L  П о д го т о в к а  ст ек л я н н ой  п осуды

В  т е р м о с т о й к и й  стак ан  в м е с т и м о с т ь ю  2  д м 3 п о м е щ а ю т  50  г  б и х р о ­

м ата  к али я , о с т о р о ж н о  п р и л и в а ю т  п о  п а л о ч к е  ч а стя м и , т щ а т е л ь н о  п е р е ­

м еш и в а я , 1 д м 3 к о н ц ен т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с ло т ы . С р о к  хр а н е н и я  

1 го д .

И с п о л ь з у е м у ю  п о с у д у  н е о б х о д и м о  за м о ч и т ь  в  с в е ж е п р и го т о в л е н ­

н о м  3 % -м  р а с т в о р е  б и х р о м а т а  к а ли я  в с е р н о й  к и с л о т е , п р о м ы т ь  п р о ­

т о ч н о й  в о д о п р о в о д н о й  в о д о й , о п о л о с н у т ь  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  

в ы с у ш и т ь  в с у ш и л ь н о м  ш к а ф у  п р и  т е м п е р а т у р е  105 °С .

9.2. П о д го т о в к а  х р о м а т огр а ф и ческ ой  си ст ем ы

П о д г о т о в к у  х р о м а т о гр а ф а  к  р а б о т е  о с у щ е с т в л я ю т  в с о о т в е т с т в и и  с 

и н с т р ук ц и ей  п о  э к с п л у а т а ц и и  хр о м а то гр а ф а .

9.2.1. Подготовка хроматографической колонки
Х р о м а т о гр а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  п е р ед  э к сп л уа т а ц и е й  у с т а н а в л и в а ю т  

в х р о м а т о гр а ф  и, н е  п о д к л ю ч а я  к  д ет е к т о р у , к о н д и ц и о н и р у ю т  в  т о к е  га ­

за -н о с и т е ля  (а з о т а ) с  р а с х о д о м  4  с м 3/мин п р и  т е м п е р а т у р е  2 4 0  ° С  в  т е ч е ­

н и е  2 ч. П о с л е  о х л а ж д е н и я  к о л о н к у  п о д к л ю ч а ю т  к  д е т е к т о р у  и  п р о в е ­

р я ю т  с т а б и л ь н о с т ь  н у л е в о й  л и н и и  пр и  р а б о ч е й  т е м п е р а т у р е  т е р м о с т а т а  

к о л о н о к . П р и  о т с у т с т в и и  м е ш а ю щ и х  в ли я н и й  к о л о н к а  го т о в а  к  р а б о т е .

9.2.2. Условия хроматографированш
У с т а н а в л и в а ю т  р е ж и м  р а б о т ы  га зо в о го  х р о м а т о гр а ф а  в с о о т в е т с т ­

в и и  с о  с л е д у ю щ и м и  у с л о в и я м и :

т е м п е р а т у р н ы й  р еж и м  т е р м о с т а т а  к о л о н к и : 50 ° С  с  в ы д е р ж к о й  

1 м и н , п о д ъ ё м  с о  с к о р о с т ь ю  5 °С /м ин  д о  80 °С , п о д ъ ё м  с о  с к о р о с т ь ю  

25  °С /м и н  д о  2 0 0  °С ;

п о д д у в  а зо та  20  с м 3/мин;
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р е ж и м  и с п а р и т е ля : т е м п е р а т у р а  20 0  °С ;  д е л е н и е  п о т о к а  1 : 14,3; 

р е ж и м  д е т е к т о р а : т е м п е р а т у р а  320  ° С ;  п о д д у в  а зо т а  6 0  с м 3/мин; 

р еж и м  р а схо д а  га за -н оси теля  (а зо та ): п о сто я н н ы й  п о т о к  - 1 , 4  см 3/мин; 

в р е м я  у д е р ж и в а н и я  а к р и ло н и т р и ла : (6 ,1 7  ±  0 ,1 7 ) м и н .

З а п и сы в а ю т  н у л е в у ю  л и н и ю  п р и  у с т а н о в л е н н ы х  р е ж и м н ы х  п ар а ­

м етр а х . П р и  о т с у т с т в и и  ф л у к т у а ц и и  п р и с т у п а ю т  к  р а б о т е .

9.3. П р и го т о в л е н и е  р а ст во р о в  дл я  гра ду и р овк и

9.3.1. Приготовление исходного раствора акрилонитрила 
(35,5 мг/дм3). В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  50  с м 3 в н о с я т  25  с м 3 б и д и -  

с т и л л и р о в а н н о й  в од ы , м и к р о ш п р и ц е м  в в о д я т  2 ,2  м м 3 (э к в и в а л е н т н о  

1,773 м г )  а к р и ло н и т р и ла , п ер ем еш и в а ю т , д о в о д я т  д о  м е т к и  б и д и с т и л л и -  

р о в а н н о й  в о д о й  и  с н о в а  т щ а т е л ь н о  п е р ем е ш и в а ю т . М а с с о в у ю  к о н ц е н ­

т р а ц и ю  а к р и л о н и т р и л а  в о с н о в н о м  р а ст в о р е  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

Си
т„и Р Л 0 0 0

, гд е О )

С исх -  к о н ц ен т р а ц и я  а к р и ло н и т р и ла  в и с х о д н о м  р а с т в о р е , м г/дм 3;

тан -  м а сса  а к р и ло н и т р и ла , м г ;

Р -  с о д ер ж а н и е  о с н о в н о го  в ещ е с т в а  (1 ,0 0 1 );

VMK -  о б ъ ё м  м е р н о й  к о л б ы , с м 3.

К о н ц ен т р а ц и я  и с х о д н о г о  р а с тв ор а  а к р и л о н и т р и л а  с о с т а в л я е т  

35 ,5  м г/дм3. С р о к  х р а н е н и я  и с х о д н о г о  р а с т в о р а  а к р и л о н и т р и л а  -  12 ч .

9.3.2. Приготовление 1 %-го раствора серной кислоты. В  т е р м о ­

с т о й к и й  х и м и ч е с к и й  стак ан  п о м е щ а ю т  9 9  с м 3 б и д и с т и л л и р о в а н н о й  в о ­

ды , п р и  н е п р е р ы в н о м  п о м е ш и в а н и и  п р и л и в а ю т  1 с м 3 к о н ц е н т р и р о в а н ­

н о й  с е р н о й  к и с л о т ы . Р а с т в о р  о х ла ж д а ю т . С р о к  х р а н е н и я  н е о гр а н и ч е н .

9.3.3. Приготовление градуировочных растворов. П е р е д  п р и го т о в ­

л е н и е м  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  н е о б х о д и м о  у д о с т о в е р и т ь с я ,  ч т о  

п р и м ен я ем а я  к р ов ь  н е  с о д е р ж и т  а к р и л о н и т р и л .

С е р и ю  о б р а зц о в  д л я  гр а д уи р о в к и , с о с т о я щ у ю  и з  5 а т т е с т о в а н н ы х  

с м е се й , г о т о в я т  в м е р н ы х  п р о б и р к а х  в м е с т и м о с т ь ю  5 с м 3. Д л я  э т о г о  в 

к а ж д ую  м е р н у ю  п р о б и р к у  м и к р о ш п р и ц е м  в в о д я т  и с х о д н ы й  р а с т в о р  ак ­

р и л о н и т р и л а  в с о о т в е т с т в и и  с т а б л . 2 и  д о в о д я т  д о  м е т к и  5 с м 3 к р ов и , н е  

с о д ер ж а щ ей  о п р е д е л я е м ы й  к о м п о н ен т . К р о в ь  п о д к и с л я ю т  1 сж 1 % - г о  

р а ств ор а  с е р н о й  к и с л о т ы  С р о к  х р а н ен и я  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  -  

12 ч .
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Т а б л и ц а  2

Р а с т в о р ы  д л я  у с т а н о в л е н и я  гр а д уи р о в о ч н о й  х а р а к т ер и сти к и

Градуи р овочн ы й  раствор 1 2 3 4 5

О бъ ем  и сход н ого  стандартного 
раствора (35 ,5  мг/дм3), м м 3

I 10 20 30 150

М ассовая  концентрация акри­
лон и тр и ла  в градуировочном  
растворе, мг/дм3

0,0071 0,071 0,142 0,213 1,065

9.4. П о с т р о е н и е  гр а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и ст и к и  

Г р а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е р и с т и к у , в ы р а ж а ю щ у ю  з а в и с и м о с т ь  п л о ­

щ а д и  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о  п и к а  ( Г ц  * с )  о т  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  ак ­

р и л о н и т р и л а  (м г/ д м 3)  в  к р о в и , у с т а н а в л и в а ю т  п о  5 с е р и я м  и зм е р е н и й  п о  

5 к о н ц е н т р а ц и я м  в е щ е с т в а  в к а ж д о й  с е р и и  д л я  к а ж д о го  д и а п а зо н а  в  с о ­

о т в е т с т в и и  с  т а б л .  2 .

В о  ф л а к о н ы  и з -п о д  п е н и ц и л л и н а  п о м е щ а ю т  п о  5 с м 3 о б р а з ц а  к р о в и  

(а к р и л о н и т р и л  в  и с х о д н о й  п р о б е  к р о в и  о т с у т с т в у е т )  с  г р а д у и р о в о ч н ы м  

р а с т в о р о м  (т а б л .  2 ) .  К р о в ь  п о д к и с л я ю т  1 с м 3 1 % - г о  р а с т в о р а  с е р н о й  

к и с л о т ы . Ф л а к о н ы  за к р ы в а ю т  р е з и н о в ы м и  п р о б к а м и  и  с т а в я т  в м е т а л ­

л и ч е с к и е  ц и л и н д р ы  с  п р о с в е р л е н н ы м и  в с т е н к а х  о т в е р с т и я м и  и  н а в и н ­

ч и в а ю щ е й с я  к р ы ш к о й . П е р в ы й  ц и л и н д р  с  ф л а к о н о м  п о г р у ж а ю т  н а  

2/з в ы с о т ы  в к и п я щ у ю  в о д я н у ю  б а н ю . П о  и с т е ч е н и и  5 м и н  о т б и р а ю т  н а ­

г р е т ы м  в т е р м о с т а т е  п р и  t  -  6 0  ° С  ш п р и ц е м  и з  ф л а к о н а  2  с м 3 п а р о г а з о ­

в о й  п р о б ы  и  в в о д я т  е е  в  х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  ч е р е з  и с п а р и т е л ь .  

П р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т  а н а л о г и ч н о  д л я  к а ж д о го  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с ­

тв о р а .

Н а  п о л у ч е н н ы х  х р о м а т о г р а м м а х  п р о в о д я т  и д е н т и ф и к а ц и ю  а к р и л о ­

н и т р и л а  п о  а б с о л ю т н о м у  в р е м е н и  у д е р ж и в а н и я  и  и з м е р я ю т  п л о щ а д и  

п и к а  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а .  К а ж д ы й  ф л а к о н  х р о м а т о г р а ф и р у ю т  

1 р а з . П о  с р е д н и м  р е з у л ь т а т а м  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  (м е ж д у  д в у м я  

ф л а к о н а м и ) с е р и и  о б р а з ц о в  д л я  г р а д у и р о в к и  с т р о я т  г р а д у и р о в о ч н у ю  

х а р а к т е р и с т и к у .

9.5. К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  гр а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и ст и к и  

К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  п р о в о д я т  

н е  р е ж е  о д н о г о  р а за  в  к в а р т а л  и л и  п р и  с м е н е  п а р ти и  р е а к т и в о в . С р е д с т ­

в а м и  к о н т р о л я  я в л я ю т с я  в н о в ь  п р и г о т о в л е н н ы е  о б р а з ц ы  д л я  гр а д у и р о в ­

к и  (н е  м е н е е  2  о б р а з ц о в  и з  п р и в е д е н н ы х  в п . 9 ,3 ).
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Г р а д у и р о в о ч н у ю  ха р а к т ер и с т и к у  с ч и т а ю т  с т а б и л ь н о й  п р и  в ы п о л ­

н е н и и  д л я  к а ж д о го  о б р а зц а  д л я  гр а д у и р о в к и  с л е д у ю щ е г о  у с л о в и я :

\Ст -  С| £  0,13 • С , г д е  ( 2 )

С  -  зад ан н ая  м а ссов а я  к о н ц ен т р а ц и я  а к р и л о н и т р и л а  в гр а д у и р о ­

в о ч н о м  р а ст в о р е ;

С т -  р е з у л ь т а т  и зм е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  а к р и л о н и т р и л а  в 

о б р а зц е  д л я  гр а д уи р о в к и .

Е с л и  у с л о в и е  с т а б и л ь н о с т и  гр а д у и р о в о ч н о й  ха р а к т ер и с т и к и  н е  в ы ­

п о л н я е т с я  т о л ь к о  д л я  о д н о г о  о б р а зц а  д л я  гр а д уи р о в к и , н е о б х о д и м о  в ы ­

п о л н и т ь  п о в т о р н о е  и зм е р е н и е  э т о г о  о б р а зц а  д л я  и с к л ю ч е н и я  р е зу л ь т а т а , 

с о д е р ж а щ е го  г р у б у ю  п о гр е ш н о с т ь .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  с т а б и л ь н о с т и  гр а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е ­

р и с т и к и  э к сп е р и м е н т  п о в т о р я ю т  с  д р у ги м  гр а д у и р о в о ч н ы м  р а с т в о р о м . 

П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  с т а б и л ь н о с т и  гр а д у и р о в о ч н о й  

х а р а к т ер и сти к и  в ы я с н я ю т  и  у с т р а н я ю т  п р и ч и н ы  н е с т а б и л ь н о с т и  гр а ­

д у и р о в о ч н о й  ха р а к тер и сти к и .

9.6. О т б о р  п р о б

О т б о р  п р о б  к р ов и  в о б ъ ё м е  н е  м е н е е  5 с м 3 п р о и зв о д и т с я  в  в а к у у м ­

н ы е  п р о б и р к и  д л я  за б о р а  к р о в и  с  г о л у б о й  к р ы ш к о й . А н а л и з  п р о б  к р о в и  

п р о в о д я т  н е п о с р е д с т в е н н о  п о с л е  о т б о р а  п р о б . Д о п у с к а е т с я  х р а н е н и е  

п р о б  в м о р о з и л ь н о й  к а м ер е  н е  б о л е е  5 д н ей .

10. Выполнение измерений
В  два  ф ла к о н а  и з -п о д  п е н и ц и л л и н а  п о м е щ а ю т  п о  5 с м 3 к р о в и  и  

п о д к и с л я ю т  1 с м 3 1 % - г о  р а с т в о р а  с е р н о й  к и с л о т ы  д о  p H  =  2— 3, ф л а к о ­

н ы  за к р ы в а ю т  р е зи н о в ы м и  п р о б к а м и  и  с та в я т  в м е т а л л и ч е с к и е  ц и л и н д ­

р ы  с п р о с в е р л е н н ы м и  в с т е н к а х  о т в е р с т и я м и  и  н а в и н ч и в а ю щ е й ся  

к р ы ш к ой . П е р в ы й  ц и л и н д р  с ф л а к о н о м  п о г р у ж а ю т  в к и п я щ у ю  в о д я н у ю  

ба н ю . П о  и с т е ч е н и и  5 м и н  о т б и р а ю т  н а гр е т ы м  в т е р м о с т а т е  п р и  

t  =  6 0  ° С  ш п р и ц ем  и з ф ла к о н а  2  с м 3 п а р о га зо в о й  п р о б ы  и  в в о д я т  е е  в 

х р о м а т о гр а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  ч е р е з  и с п а р и т е л ь . П р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т  

а н а л о ги ч н о  д л я  в т о р о го  об р а зц а  и  п р о в о д я т  в ы п о л н е н и е  и зм е р е н и й  д в у х  

п а р а л л е л ь н ы х  п р о б  кр ови . Х р о м а т о гр а ф и р о в а н и е  п р о в о д я т  в у с л о в и я х  в 

с о о т в е т с т в и и  с  п. 9 .2 .2 . О п р е д е л я е м ы й  к о м п о н е н т  и д е н т и ф и ц и р у ю т  п о  

а б с о л ю т н о м у  в р е м ен и  уд ер ж и в а н и я .

Д л я  к о л и ч е с т в е н н о го  р а с ч е т а  х р о м а т о гр а м м  п р и м е н я ю т  м е т о д  а б ­

с о л ю т н о й  гр а д уи р о в к и .

11
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11. Обработка результатов измерений
11.1. Н а  х р о м а т о г р а м м е  р а с с ч и т ы в а ю т  п л о щ а д ь  п и к а  и  п о  г р а д у и ­

р о в о ч н о м у  гр а ф и к у  о п р е д е л я ю т  м а с с о в у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  а к р и л о н и т р и ­

л а  в к р о в и  (С ,  м г/ д м 3) .

11 .2 . З а  о к о н ч а т е л ь н ы й  р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ­

ц и и  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а  в  п р о б е  (С ,  м г/д м 3)  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  

а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  д в у х  р е з у л ь т а т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е ­

л е н и й  C i  и  С 2, п о л у ч е н н ы х  в у с л о в и я х  п о в т о р я е м о с т и :

С = С ; + С '  ( 3 )
2

д л я  к о т о р ы х  в ы п о л н я е т с я  у с л о в и е :

|С, -  С 2| ^  0 ,01  • г  ■С ) ^  ^ г- > г д е  ( 4 )

г  -  п р е д е л  п о в т о р я е м о с т и . З н а ч ен и я  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и  п р и в е ­

д е н ы  в  т а б л .  3 .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 4 )  н е о б х о д и м о  п о л у ч и т ь  е щ е  д в а  р е ­

з у л ь т а т а  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й . З а  р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  п р и н и м а ­

ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  ч е т ы р е х  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й , п о л у ч е н ­

н ы х  в  у с л о в и я х  п о в т о р я е м о с т и , д л я  к о т о р ы х  в ы п о л н я е т с я  у с л о в и е :

| - С т Ш | < 0 , 0 1 - С ^ ( 4 ) .  с ‘ + с * + С '  , г д е  ( 5 )

C R o,9s(4 )  -  к р и т и ч е с к и й  д и а п а зо н . З н а ч ен и я  к р и т и ч е с к о г о  д и а п а з о ­

н а  п р и в е д е н ы  в  т а б л .  3 .

Е с л и  п р и  э т о м  р а с х о ж д е н и е  (С тах ~~ С тт)  р е з у л ь т а т о в  ч е т ы р е х  п а ­

р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  р а в н о  и л и  м е н ь ш е  к р и т и ч е с к о г о  д и а п а зо н а  

С Д 0>95(4 ) ,  т о  в  к а ч е с т в е  о к о н ч а т е л ь н о г о  р е з у л ь т а т а  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  

а р и ф м е т и ч е с к о е  зн а ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  ч е т ы р е х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е ­

н и й . З н а ч е н и е  к р и т и ч е с к о г о  д и а п а зо н а  д л я  ч е т ы р е х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л ­

л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  р а с с ч и т а н о  п о  ф о р м у л е  ( 4 )  и  з н а ч е н и е  в о т н о с и ­

т е л ь н ы х  е д и н и ц а х  п р и в е д е н о  в  т а б л .  3

0 ^ 9 5 ( 4 )  =  6 ( 0 , 9 5 ;4 > о п гд е  ( 6 )

6 (0 ,9 5  ;4 )  -  к о э ф ф и ц и е н т , з а в и с я щ и й  о т  ч и с л а  р е з у л ь т а т о в  е д и н и ч ­

н ы х  о п р е д е л е н и й ,  п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  п о в т о р я е м о с т и  и  д о в е р и т е л ь ­

н о й  в е р о я т н о с т и  0 ,9 5 ;

6 (0 ,9 5 ;4 )  =  3 ,6 3 ;

12
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ar -  с р е д н е к в а д р а т и ч е с к о е  о т к л о н е н и е  п о в т о р я е м о с т и , %  ( т а б л .  1 ). 

Е с л и  р а с х о ж д е н и е  (С тах -  C min)  б о л ь ш е  С Л 0.95 (4 ), в  к а ч е с т в е  о к о н ч а ­

т е л ь н о г о  р е з у л ь т а т а  и з м е р е н и й  м о ж е т  б ы т ь  п р и н я т а  м е д и а н а  ч е т ы р е х  

р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й .  К р о м е  т о г о ,  ц е л е с о о б р а з н о  в ы ­

я с н и т ь  п р и ч и н ы  п о я в л е н и я  н е п р и е м л е м ы х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  

о п р е д е л е н и й  и  у с т р а н и т ь  и х .

Таблица 3

Значения пределов повторяемости, воспроизводимости и критического 
диапазона при доверительной вероятности Р -  0,95

Д иапазон
измерений,

мг/дм3

П р ед ел  п овторяе­
м ости  (о т н о с и т е ль ­

ное значение д о ­
п ускаем ого  р асхо­

ж дения м еж ду 
двум я  результатам и  

измерений, п о л у ­
ченны м и в од н ой  
лаборатории  в у с ­
лови ях  повторяе­

м ости ), г, %

Критический  диапа­
зон  (отн оси тельн о е  
значение д оп уск ае­
м о го  расхож дения 

м еж ду н аи больш и м  и 
наименьш им четы рех 
р езультатов  изм ере­
ний, п о луч ен н ы х  в 

одной  лабор атор ии  в 
у слов и я х  повторяе­
м ости ), c r 09S( v , %

П р е д ел  восп р о ­
и зводим ости  

(о т н оси тельн о е  
значение д о п ус ­
каем ого  расхож ­

дения  м еж ду  
двум я  р езульта ­
там и  измерений, 
п о луч ен н ы м и  в 
разны х лабор а ­
тор и я х ), R, %

О т 0,007 д о  0,07 вкл. 36 47 56

Св. 0,07 д о  1 вкл. 14 18 28

11.3 . Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  и з м е р е н и й , п о л у ч е н н ы м и  в  

д в у х  л а б о р а т о р и я х ,  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и .  

П р и  в ы п о л н е н и и  э т о г о  у с л о в и я  п р и е м л е м ы  о б а  р е з у л ь т а т а  и з м е р е н и й  и  

в  к а ч е с т в е  о к о н ч а т е л ь н о г о  м о ж е т  б ы т ь  и с п о л ь з о в а н о  и х  о б щ е е  с р е д н е е  

зн а ч е н и е . З н а ч е н и я  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и  п р и в е д е н ы  в  т а б л .  3 .

П р и  п р е в ы ш е н и и  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и  м о г у т  б ы т ь  и с п о л ь ­

з о в а н ы  м е т о д ы  о ц е н к и  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  с о г л а с н о  

р а з д е л а  5 Г О С Т  Р  И С О  5 7 2 5 -6 — 2 0 0 2  и  М И  2 8 8 1 — 2 0 0 4 .

12. Оформление результатов измерений

Р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  п р е д с т а в л я ю т  в  в и д е  (  С  ±  А )  м г/ д м 3 , г д е

С  -  р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  а к р и л о н и т р и л а ,  

м г/ д м 3, п о л у ч е н н ы й  в  с о о т в е т с т в и и  с  п р о ц е д у р а м и  р а з д е л а  9 .4 ;

Л  -  а б с о л ю т н а я  х а р а к т ер и сти к а  п о гр е ш н о с т и  и зм е р е н и й  м а с с о в о й  

к он ц ен тр а ц и и  а к р и лон и тр и ла , мг/дм3 в р и  Р = 0 ,9 5 ,  в ы ч и сля ем а я  п о  ф о р м у ле :

6  С  

100 ’

гд е

13
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5 -  о т н о с и т е л ь н о е  зн а ч ен и е  ха р а к тер и сти к и  п о гр еш н о с т и  и зм е р е н и й  

м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  а к р и л о н и т р и л а  п о  т а б л . 1, % .

13. Контроль качества результатов измерений
13.1. О б е с п е ч е н и е  д о с т о в е р н о с т и  и зм е р е н и й  в п р е д е л а х  л а б о р а т о ­

р и и  о р га н и зу ю т  и  п р о в о д я т  п у т е м  п р о в е д е н и я  п р ов ер к и  п р и е м л е м о с т и  

р е зу л ь т а т о в  и зм е р е н и й , п о л у ч а е м ы х  в у с л о в и я х  п о в т о р я е м о ст и , в н у т р и -  

л а б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и , в о с п р о и з в о д и м о с т и , о п е р а т и в н о го  к о н ­

т р о л я  п р о ц е д у р ы  и зм е р е н и й  и  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  р е зу л ь т а т о в  и зм е ­

р е н и й  в  с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  Р  И С О  5725 -6 .

13.2. П р о в е р к а  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч а е м ы х  

в у с л о в и я х  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и .

П р о в е р к у  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч а е м ы х  в  у с ­

л о в и я х  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и  (в  п р е д е л а х  о д н о й  л а б о р а ­

то р и и , р а зн ы м и  о п е р а т о р а м и , в  р а зн о е  в р е м я ), п р о в о д я т  п о  р е зу л ь т а т а м  

и зм е р е н и й  м а с с о в ы х  к он ц ен т р а ц и й  а к р и л о н и т р и л а  и з  о б р а зц о в  к р о в и  с  

од и н а к о в ы м  с о д ер ж а н и е м  а к р и л о н и т р и л а . Р е з у л ь т а т ы  и зм е р е н и й  п р и ­

зн а ю т  п р и е м л е м ы м и  п р и  в ы п о л н е н и и  у с л о в и я

1 с ,-с г\
(С ,  +  С 2)/ 2

• 100 % < Я я , гд е (7)

С/ и  С2 -  р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  м а с с о в ы х  к он ц ен т р а ц и й  а к р и л о ­

н и тр и ла , п о л у ч е н н ы е  в у с л о в и я х  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и , 

т. е. в о д н о й  л а б о р а т о р и и  в р а зн о е  в р ем я , р а зн ы м и  оп ер а то р а м и ;

Кд -  п р е д е л  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 7 )  п р о ц е д у р у  п ов т ор я ю т . П р и  п о в т о р ­

н о м  п р е в ы ш ен и и  п р е д е л а  в н у т р и л и б о р а т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и  в ы я с ­

н я ю т  п р и ч и н ы , п р и в о д я щ и е  к  н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е зу л ь т а т а м , и  

п р и н и м а ю т  м е р ы  п о  и х  у с т р а н е н и ю . З н а ч ен и я  п р е д е л а  в н у т р и л а б о р а ­

т о р н о й  п р е ц и зи о н н о с т и  п р и  д о в е р и т е л ь н о й  в е р о я т н о с т и  Р  ~  0 ,95  п р и в е ­

д е н ы  в т а б л . 4.

Таблица 4

Диапазон измерений, 
мг/дм3

П ред ел внутрилабораторной прецизионности 
(отн оси тельн ое  значение допускаемого расхождения 
меж ду двум я результатами измерений, полученны ми 

в одной  лаборатории в разное время, разными 
операторами), Ял, %

О т 0,007 до  0,07 вкл. 30

Св. 0,07 д о  1 вкл. 20
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13.3 . К о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  и з м е р е н и й  с  и с п о л ь з о в а н и е м  о б р а зц о в  

д л я  к о н т р о л я .

О б р а з ц а м и  д л я  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  и з м е р е н и й  я в л я ю т с я  о б р а зц ы  

к р о в и  с  в н е с е н н ы м и  в  н и х  д о б а в к а м и  а т т е с т о в а н н о г о  р а с т в о р а  а к р и л о ­

н и т р и л а , п о д г о т о в л е н н ы е  в  с о о т в е т с т в и и  с  п . 9 .3 .3 . О б р а з ц ы  г о т о в я т  

т а к и м  о б р а з о м ,  ч т о б ы  м а с с о в а я  к о н ц е н т р а ц и я  а к р и л о н и т р и л а  с о о т в е т с т ­

в о в а л а  н и ж н е й , в е р х н е й  гр а н и ц а м  и  с е р е д и н е  д и а п а з о н а  и з м е р е н и й .

И з м е р е н и я  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  а к р и л о н и т р и л а  в  о б р а з ц а х  д л я  

к о н т р о л я  п р о в о д я т  в с о о т в е т с т в и и  с  п р о п и с ь ю  м е т о д и к и  и зм е р е н и й .

О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  и з м е р е н и й  п р о в о д я т  п у т е м  

с р а в н е н и я  р е з у л ь т а т а  о т д е л ь н о  в з я т о й  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к с  

н о р м а т и в о м  к о н т р о л я  т о ч н о с т и  К .
Р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

K k = \ C t - C J , г д е  ( 8 )

С . -  р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о г о  и з м е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  а к ­

р и л о н и т р и л а  в  о б р а з ц е  д л я  к о н т р о л я  -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь ­

т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  д л я  к о т о р ы х  в ы п о л н я е т с я  у с л о в и е  (1 ) ;

С ат -  а т т е с т о в а н н о е  з н а ч е н и е  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  а к р и л о н и т ­

р и л а  в  о б р а з ц е  д л я  к о н т р о л я .

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

К  =  ± А „  г д е  ( 9 )

± Д Л -  гр а н и ц ы  а б с о л ю т н о й  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм е р е н и й , 

у с т а н о в л е н н ы е  в  л а б о р а т о р и и  п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и , и  с о о т в е т с т ­

в у ю щ и е  а т т е с т о в а н н о м у  з н а ч е н и ю  а к р и л о н и т р и л а  в  о б р а з ц е  д л я  к о н т р о ­

л я ,  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

Д л =  0 ,01  * Зл - С ат, г д е

± д л -  гр а н и ц ы  о т н о с и т е л ь н о й  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  

п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и  и з м е р е н и й  в  л а б о р а т о р и и .

К а ч е с т в о  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  

п р и  в ы п о л н е н и и  у с л о в и я :

К к < ,К  ( 1 0 )

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  (1 0 )  э к с п е р и м е н т  п о в т о р я ю т . П р и  п о ­

в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  (1 0 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы , п р и в о д я щ и е  к 

н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е з у л ь т а т а м ,
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П ри м ечан и е . Д опустим о характеристику погреш ности результатов изме­
рений при внедрении методики в лаборатории устанавливать на основе выраже­

ния: Дл =  0,84 • А, с последую щ им  уточнением  по мере накопления информации 
в процессе контроля стабильности результатов измерений.

13.4. П р о в е р к а  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм е р е н и й , п о л у ч а е м ы х  

в у с л о в и я х  в о с п р о и зв о д и м о с т и .

О б р а зц а м и  д л я  п р ов ер к и  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , 

п о л у ч а е м ы х  в у с л о в и я х  в о с п р о и з в о д и м о с т и , я в л я ю т с я  о б р а зц ы  к р о в и  с  

в н е с ен н ы м и  в  н и х  д о б а в к а м и  а т т е с т о в а н н о го  р а с т в о р а  а к р и ло н и т р и ла , 

п о д го т о в л е н н ы е  в с о о т в е т с т в и и  с  п. 9 .3 .3 .

П р о в е р к у  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч а е м ы х  в у с ­

л о в и я х  в о с п р о и зв о д и м о с т и , п р о в о д я т  п о  р е зу л ь т а т а м  и зм е р е н и й  м а с с о ­

в ы х  к он ц ен т р а ц и й  а к р и л о н и т р и л а  и з  о б р а зц о в  к р ов и  (с п е ц и а л ь н о  п о д ­

г о т о в л е н н ы е  о б р а зц ы  к р о в и  с  в н е с ен н ы м и  д о б а в к а м и  а т т е с т о в а н н о го  

р а ств ор а  а к р и л о н и т р и л а ) с  о д и н а к о в ы м  со д ер ж а н и е м  а к р и ло н и т р и ла .

Р е з у л ь т а т ы  и зм е р е н и й  п р и зн а ю т  п р и е м л е м ы м и  п р и  в ы п о л н е н и и  

у с л о в и я

\С, - С , \  
(С; + Cj)/2

• 100 % < R, где (П)

Cj и  С 2~  р е з у л ь т а т ы  и зм е р е н и й  м а с с о в ы х  к он ц ен т р а ц и й  а к р и л о ­

н и т р и ла  (с р е д н и е  а р и ф м е т и ч е с к и е  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ),  п о л у ­

ч е н н ы е  в  у с л о в и я х  в о с п р о и з в о д и м о с т и , т. е. в р а зн ы х  л а б о р а т о р и я х ;

R  -  п р е д е л  в о с п р о и з в о д и м о с т и , зн а ч ен и я  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о ­

с т и  п р и в ед ен ы  в т а б л . 3.

П р и  в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  (1 1 )  р е з у л ь т а т ы  и зм ер ен и й , п о л у ч е н н ы е  в 

д в у х  л а б о р а т о р и я х , я в ля ю т с я  с о в м е с т и м ы м и  и  м о ж е т  б ы т ь  р а с с ч и т а н о  

о б щ е е  с р ед н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч е н н ы х  в 

д в у х  л а б о р а т о р и я х .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  (1 1 )  м о г у т  б ы т ь  п р о в е д е н ы  п р о ц ед у р ы  

п р ов ер к и  п р и е м л е м о с т и  с о г л а с н о  р а зд е л а  5 Г О С Т  Р  И С О  5 7 25 -6 .

13.5. П е р и о д и ч н о с т ь  к о н т р о л я  и с п о л н и т е л е м  п р о ц е д у р ы  в ы п о л н е ­

н и я  и зм ер ен и й , а  так ж е  р е а л и з у е м ы е  п р о ц ед ур ы  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  

р е зу л ь т а т о в  в ы п о л н я е м ы х  и зм е р е н и й  р е г л а м е н т и р у ю т  в о  в н у т р е н н и х  

д о к у м е н т а х  л а б о р а т о р и и .

МУК 4.1.3159-14

http://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293766/4293766704.htm

